ICH 292 US 



IN THE UNITED STATES PATENT AND TRADEMARK OFFICE 



Applicants 



Serial No. 



Filed 



For 



May 29, 2001 



Rolf STEIGER and Pierre-Alain BRUGGER 



RECORDING SHEETS FOR INK JET PRINTING 



(not yet assigned) 



Examiner 



Group Art Unit 




Date: May 29, 2001 



Assistant Commissioner for Patents 
Washington, D.C. 20231 

SUBMISSION OF PRIORITY DOCUMENT UNDER 37 C.F.R. §1.55 (a) 

Sir: 

Applicant is filing the present application claiming the 
benefit, under the conditions specified in 35 U.S.C. §119, of the 
filing date of prior EPO application 00810477.0 filed May 30, 
2000. 

Applicant herein submits a certified copy of the priority 
application pursuant to 37 C.F.R. § 1.55(a). 



Repectfully submitted. 



Attorney for Applicants 



"Expre»» Man- Mailing Ubel No..§L22feIili22ifiL^ 
Date of Deposit \ 






Dara L. Onofrio 



I hereby certify that this paper of fee is being deposited 
with the United States Postal Service '^Express Mail Post 
Office to Addressee" service under 37 CFR 1.10 on the 
date indicated above and is addressed to the Commissioner 
of Patents and Trademarks. Washington, D.C. 20231. 



Reg. No. 34,889 




233 Broadway - Suite 2702 
New York, N.Y. 10279 
(212) 791-2950 



THIS PAGE BLANK (uspto) 



i 



Eur palsches 
Patentamt 



European 
Patent Office 



Office eur peen 
des brevets 



0^4 



Bescheinigung Certificate 



Attestation 



Die angehefteten Unterla- 
gen stimmen mit der 
ursprunglich eingereichten 
Fassung der auf dem nach- 
sten Blatt bezel chneten 
europaischen Patentanmel- 
dung uberein. 



The attached documents 
are exact copies of the 
European patent application 
described on the following 
page, as originally filed. 



Les documents fix6s ci 
cette attestation sont 
conformes a la version 
initialenrkent deposee de 
la demande de brevet 
europeen sp6cifiee d la 
page suivante. 



Patentanmeldung Nr. Patent appiication No. Demande de brevet n° 

00810477.0 



Der Prasident des Europaischen Patentamts; 
Im Auftrag 

For the President of the European Patent Office 
Le President de I'Office europeen des brevets 

P.O. 



L. Zimmemnann 



M\iNCHEN,DEN 
MUNICH, 
MUNICH, LE . 



20/02/01 




EPA/EPO/OEB Form 2540 - 02.91 



THIS PAGE BUNK (USPTO) 



Eur paisches 
Patentamt 



European 
Patent Office 



Office europ^en 
des brevets 



Blatt 2 d r Bescheinigung 
Sheet 2 of the certificate 
Page 2 de Tattestation 



Anmeldung Nr.: 
Application no.: 
Demande n*: 



00810477.0 




Date de depot: 




An me Id er: 

Applicant(s}: 

Demandeur{s}: 

ILFORD Imaging Switzerland GmbH 

1723 Marly 1 

SWITZERLAND 



Bezelchnung der Erfindung: 
Title of the invention: 
litre de I'invention: 

Farbstof f empf angsmaterlal fur den T1 ntenstrahl druck 



In Anspruch genommene Prioriat{en) / Priority{ies) claimed / Priorite(s) revendiquee<s) 

Staat: Tag: Aktenzetchen: 

State: Date: File no. 

Pays: Date: Numero de depot: 



Internationale Patentklassifikation: 
International Patent classification: 
Classification Internationale des brevets: 

B41M5/00, C01F7/02, C09D129/04, C01B33/26, D21H19/38, D21H19/40, C01B33/12, C08K3/22 



Am Anmeldetag benannte Vert rag staat en: 

Contracting states designated at date of filing: -AT/BE/CH/CY/DE/DK/ES/FI/FR/GB/GR/IE/IT/LI/LU/MC/NL/PT/SE/TR 
Etats contractants designes lors du depot: 



Bemerkungen: 

Remarks: 

Remarques: 



Bezelchnung slehe Selte 1 der Beschrelbung 



EPA/EPO/OEB Form 2541 -11.00 



THIS PAGE BLANK (uspto) 



Aufzeichnungsmaterial fur den Tintenstrahldruck 



Technisches Gebiet 

Die Erfindung bezieht sich auf Aufzeichnungsmaterialien fiir den Tintenstrahldruck 
5 sowie Beschichtungsmassen zur Herstellung von Tintenaufnahmeschichten fur 
dieses Verfahren. Insbesondere bezieht sie sich auf Aufzeichnungsmaterialien, 
bei denen das darauf aufgezeichnete Bild in Aufsicht oder Durchsicht betrachtet 
wird und welche aus einem Trager und mindestens einer darauf aufliegenden Tin- 
tenaufnahmeschicht bestehen, wobei mindestens eine dieser Schichten eine Mi- 
1 0 schung wasserunloslicher, anorganischer Oxide oder Oxide/hydroxide enthalt. 



Stand der Technik 

Die heute erhaltlichen Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck erfullen 
15 nicht alle an sie gestellten Anforderungen, insbesondere besteht die Notwendig- 
keit, das Tintenaufnahmevermogen, die Tintenaufnahmegeschwindigkeit, die Bild- 
qualitat sowie die Licht- und Wasserbestandigkeit weiter zu verbessem. Eine be- 
vorzugte Ausfuhrungsform der Erfindung bezieht sich auf verbesserte Aufzeich- 
nungsmaterialien mit ausgezeichneter Bildqualitat, hohem Tintenaufnahmevermo- 
20 gen und rascher Tintenaufnahme. Insbesondere werden Aufzeichnungsmateria- 
lien fur den Tintenstrahl gesucht, bei denen die darauf hergestellten Bilder eine 
gute Wischfestigkeit aufweisen und bei denen das Bild auch im Kontakt mit Was- 
ser Oder Licht nicht verandert oder zerstort wird. 

Es gibt zwei unterschiedliche Verfahren beim Tintenstrahldruck, namlich den kon- 
25 tinuieriichen und den nichtkontinuiertichen Tintenstrahldruck. 

Beim kontinuiertichen Tintenstrahldruck wird unter Druck aus einer Duse ein Tin- 
tenstrahl erzeugt, der in einem gewissen Abstand von der Duse in einzelne Tropf- 
chen zerfallt. Die einzelnen Tropfchen werden auf Grund vorgegebener digitaler 
Daten elektrisch aufgeladen und je nachdem, ob eine Bildstelle bedruckt oder 
30 nicht bedruckt werden soil, nach dem Durchgang durch ein statisches eleklrisches 
Feld in einen Auffangbehalter abgelenkt oder auf eine bestimmte Stelle auf dem 
Aufzeichnungsmaterial gebracht. 

Beim nichtkontinuieriichen Verfahren, dem sogenannten "Drop-on-demand"-Ver- 
fahren, wird ein Tintentropfchen auf Grund vorgegebener digitaler Daten aus einer 
35 Duse ausgestossen und auf die gewunschte Stelle auf dem Aufzeichnungsmate- 
rial aufgebracht. Ein Tropfchen wird nur dann erzeugt und ausgestossen, wenn 
ein Bildpunkt dargestellt werden muss. 

Die Erfindung bezieht sich auf Aufzeichnungsmaterialien und Beschichtungsmas- 
sen, die in beiden Verfahren venwendet werden konnen. 
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An Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck warden hohe Anspruche 
gestellt. Das erzeugte Bild muss unter anderem die folgenden Eigenschaften auf- 
weisen: 

5 " Hohe Auflosung 

- Hohe Farbdichte 

- Gute Farbwiedergabe 

- Gute Wischfestigkeit 

- Gute Wasserfestigkeit 
10 - Hohe Lichtechtheit 

Um dies zu erreichen, mussen die folgenden Bedingungen erfullt werden: 

1 . Die Tinte muss vom Aufzeichnungsmaterial rasch absorbiert werden. 

15 2. Die aufgespritzten Tintentrdpfchen mussen auf dem Aufzeichnungsmaterial 
kreisformig und genau begrenzt auseinanderlaufen. 

3. Die Farbstoffdiffusion im Aufzeichnungsmaterial muss gering sein, damit der 
Durchmesser der Farbpunkte nicht mehr als notig vergrossert wird. 

4. Bin Tintenpunkt darf beim Oberlappen mit einem vorher aufgebrachten Tin- 
20 tenpunkt diesen nicht beeintrachtlgen oder verwischen. 

5. Das Aufzeichnungsmaterial muss eine Oberflache aufweisen, die eine hohe 
Dichte und Brillanz der Farben ermoglicht. 

6. Das Aufzeichnungsmaterial muss vor und nach dem Bedrucken hervorragen- 
de physikalische Eigenschaften aufweisen. 

25 

Es handelt sich zum Teil um sich widersprechende Anforderungen, so bedeutet 
beispielsweise eine sehr schnelle TIntenaufnahme haufig eine Beeintrachtigung 
der Wischfestigkeit. 

Ausgehend von den an das Aufzeichnungsmaterial gestellten Forderungen wer- 
30 den trotzdem Wege gesucht, die zu einem Bild mit moglichst hoher Farbdichte bei 
moglichst hoher Wischfestigkeit fuhren. Die besten Eigenschaften werden mit Auf- 
zeichnungsmaterialien erreicht, bei denen auf einem Trager mindestens eine spe- 
zielle Tintenaufnahmeschicht aufgebracht ist. 

In den Patentanmeldungen EP 0"298'424. EP 0'407'720. EP 0'622'244 und JP 60- 
35 245'588 werden Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck vorgeschla- 
gen, in dem die Tintenaufnahmeschicht kolloidales Aluminiumoxid/hydroxid mit 
Pseudobohmit-Struktur als wasserunlosliches, anorganisches, poroses Oxid ent- 
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halt. Pseudobohmit ist ein Agglomerat von kolloidalen Teilchen von Aluminium- 
oxid/hydroxid der Formel AI2O3 • n H2O (n= 1 bis 1.5). 

In der Patentanmeldung EP 0'875'394 werden Aufzeichnungsmaterialien fur den 
Tintenstrahldruck vorgeschlagen, in dem die Tintenaufnahmescliicht ein wasser- 
5 unlosliches, anorganisclies, poroses Aluminlumoxid/liydroxid enthalt, das eines 
Oder mehrere Elemente der Ordnungszahl 57 bis 71 des periodischen Systems 
der Elemente enthalt. 

In der Patentanmeldung WO 00*02736 wird ein Aufzeichnungsmaterial fur den 
Tintenstrahldruck beschrieben, in dem die Tintenaufnahmeschicht eine Mischung 

10 von Silizlumdioxid und Alumlniumoxid/hydroxld (Sol mit 23% AI2O3) enthalt. 

In der Patentanmeldung EP 0777*014 werden Pigmentschichten als Uberzug fur 
Papiere beschrieben, die eine Mischung eines groben anorganischen Pigments 
(Grosse 2 pm bis 4 •m) und eines feinen anorganischen Pigments enthalten, wo- 
bei der logarithmische Unterschied der mittleren Korngrossen der beiden Pigmen- 

15 te mindestens 0.5 betragt. Verwendete Pigmente sind nicht-poroses Calciumcar- 
bonat Oder Kaolin. 

Aufzeichnungsmaterialien, die solche porosen Oxide oder Oxid/hydroxide enthal- 
ten, absorbieren wassrige Tinten wesentlich rascher als Aufzeichnungsmateria- 
lien, die keine solchen Substanzen enthalten. Die Aufnahmekapazitat ist in vielen 
20 Fallen aber noch ungenugend. Im weiteren tendieren solche Aufzeichnungsmate- 
rialien zu ungenugender Transparenz und zu Briichigkeit. 



Zusammenfassung der Erfindung 

25 Ein Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung von Aufzeichnungsmaterialien fur den 
Tintenstrahldruck, die neben einem hohen Tintenaufnahmevermogen verbunden 
mit einer raschen Tintenaufnahme eine hervorragende Bildqualitat aufweisen. 
Ein weiteres Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung solcher Aufzeichnungsmate- 
rialien fiir den Tintenstrahldruck, die mit den meisten heute auf dem Markt erhaltli- 

30 Chen Tintenstrahldruckern eine hervorragende Bildqualitat ergeben. 

Ein weiteres Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung von Aufzeichnungsmaterialien 
fiir den Tintenstrahldruck mit wenigstens einer Tintenaufnahmeschicht, die eine 
Mischung wasserunloslicher, anorganischer Oxide der Elemente Aluminium oder 
Silizium oder Oxid/hydroxide des Elements Aluminium enthalt, wobei mindestens 

35 eines dieser Oxide oder Oxid/hydroxide pords ist. 

Ein weiteres Ziel der Erfindung ist, solche Tintenaufnahmeschichten derart herzu- 
stellen, dass die wasserunloslichen, anorganischen Oxide oder Oxid/hydroxide als 
Festkorper eingesetzt werden konnen. 
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Gelost wird diese Aufgabe durch ein Aufzeichnungsmaterial fur den Tintenstrahl- 
druck, das in wenigstens einer Tintenaufnahnneschicht neben einem Oder mehre- 
ren Bindemittein eine Mischung verschiedener wasserunloslicher, anorganischer 
Oxide der Elemente Aluminium Oder Silizium oder Oxid/hydroxide des Elements 
5 Aluminium oder Aluminiumsilikate mit unterschiedliohen chemischen und / oder 
morphologischen Elgenschaften enthalt, wobei mindestens eines dieser Oxide, 
Oxid/hydroxide oder Silikate poros ist. Die Menge dieses porosen, wasserunlosli- 
chen, anorganisciien Oxids oder Oxid/hydroxids betragt mindestens 8 %, vor- 
zugsweise aber mindestens 40 % der Gesamtmenge aller vorhin genannten was- 
10 semnloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate, Die verschie- 
denen wasserunloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate sind 
von ahnlicher Grosse. 

y- Oder 5-Aluminiumoxid, Aluminiumoxid/hydroxid, mit Elementen aus der Gruppe 
der Seltenen Erden des Periodischen Systems der Elemente dotiertes Alumini- 
15 umoxid/hydroxid oder Siliziumdioxid sind bevorzugte wasserunlosliche, anorgani- 
sche Oxide oder Oxid/hydroxide. Diese Substanzen existieren in vielen Fallen in 
einer porosen und einer nicht-porosen Form. 

Daneben enthalten die Tintenaufnahmeschichten ein oder mehrere Bindemittel. 

Bevorzugte Bindemittel sind Gelatine, Polyvinylalkohol, Abkommlinge des Polyvi- 
20 nylalkohols, Polyvinylpyrrolidon oder Mischungen davon in einer Menge von vor- 
zugsweise 5 bis 50 Gewichtsprozent bezogen auf die Gesamtmenge der wasser- 
unloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide und Silikate. 

Besonders bevorzugt sind filmbildende Bindemittel oder Bindemittel in Latexform. 
Die Tintenaufnahmeschichten konnen zusatzlich noch ein Vemetzungsmittel fur 
25 das Oder die Bindemittel enthalten, Netzmittel, Fullstoffe, naturliche oder kunstll- 
che Polymere sowie weitere dem Fachmann bekannte Verbindungen, die die bild- 
massigen und / oder physikalischen Elgenschaften des Bildes verbessern, wie 
beisplelswelse UV-Absorber, optische Aufheller, Lichtstabilisatoren, Antioxidan- 
tien, Feuchthaltemittel, Distanzhalter usw. 

30 Die Erfindung wird in der folgenden ausfuhrlichen Beschreibung naher eriautert. 



Ausfuhrliche Beschreibung der Erfindung 

Wir haben nun gefunden, dass der Zusatz von Mischungen verschiedener was- 
35 serunloslicher, anorganischer Oxide der Elemente Aluminium oder Silizium, von 
Oxid/hydroxiden des Elements Aluminium oder von Aluminiumsilikaten von ver- 
gleichbarer Grosse, jedoch mit unterschiedliohen chemischen und / oder morpho- 
logischen Elgenschaften, zu einer Tintenaufnahmeschicht die Aufnahmekapazitat 
solcher Aufzeichnungsmaterialien fur wassrige Tinten stark erhoht. Der teilweise 
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Ersatz der porosen, anorganischen Oxide/hydroxide in den Tintenaufnahme- 
schichten von Aufzeichnungsmaterialien, wie sie in den Patentanmeldungen EP 
0'298'424, EP 0^407720, EP 0'622'244, EP 0'875*394 und JP 60-245'588 be- 
schrieben wurden, durch nicht-porose Oxide, Oxid/hydroxide Oder Silikate fOhrt zu 
5 einer Erhohung der Tintenaufnahmekapazitat und nicht zu einer Abnahmen, wie 
zu enA^arten ware. Erfindungsgemasse Aufzeichnungsmaterialien zeigen auch ei- 
ne verbesserte Transparenz und eine geringere Tendenz zur Rissbildung, 
Der Zusatz von Mischungen verschiedener wasserunloslicher, anorganischer Oxi- 
de der Elemente Aluminiunn oder Siliziunn, von Oxid/hydroxiden des Elements 

10 Aluminium oder von Aiuminiumsilikaten von vergleichbarer Grosse und mit unter- 
schiedlichen chemischen und / oder morphologischen Eigenschaften ergibt aus- 
gezeichnete Tintenaufnahmeschichten fur Aufzeichnungsmaterialien fur den Tin- 
tenstrahldruck, wenn sie in dieselbe Schicht zusammen mit einem oder mehreren 
Bindemitteln eingebracht werden, Mindestens eines dieser Oxide, Oxid/hydroxide 

15 Oder Silikate muss poros sein. Seine Menge betragt mindestens 8 % der Ge- 
samtmenge dieser wasserunloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide oder 
Silikate in dieser Schicht. 

Bevorzugt enthalt diese Schicht diese porosen, wasserunloslichen, anorganischen 
Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate in einer Menge von mindestens 40 % der Ge- 
20 samtmenge aller wasserunloslichen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide oder 
Silikate dieser Schicht. 

Die Porositat der wasserunloslichen, anorganischen Oxide oder Oxid/hydroxide 
wurde mittels der BET-lsotherme bestimmt, wie es in G. M. Barrow, "Physical 
Chemistry", 2. Ausgabe, McGraw-Hill Book Company, 1966, Seiten 764 - 765 be- 

25 schrieben ist. Bei Tintenaufnahmeschichten fCir den Tintenstrahldruck hat sich her- 
ausgestellt, dass nur der Zusatz von porosen Substanzen. deren Porenvolumen ^ 
40 ml / 100 g ist, die Aufnahmegeschwindigkeit und die Aufnahmekapazitat wass- 
riger Tinten wesentlich erhoht. Solche Substanzen werden im weiteren als "poros" 
bezeichnet, wahrend Substanzen mit einem Porenvolumen < 40 ml / 100 g im wei- 

30 teren als "nicht-poros" zu betrachten sind. 

Die Grosse der Primarteilchen dieser wasserunloslichen, anorganischen Oxide, 
Oxid/hydroxide oder Silikate, wie sie durch Transmissionselektronenmikroskopie 
bestimmt wefden kann, liegt im Nanometerbereich. Die Grosse unregelmassig ge- 
formter Primarteilchen wird als Durchmesser einer Kugel angegeben, das das 

35 gleiche Volumen wie das unregelmassig geformte Primarteilchen hat. 

Diese Primarteilchen haben einen aquivalenten Kugeldurchmesser, der fur die Mi- 
schungskomponente mit dem grossten Volumen kleiner als 20 nm ist. Die Mi- 
schungskomponente mit dem kleinsten Volumen hat einen aquivalenten Kugel- 
durchmesser, der grosser als 1/20 des aquivalenten Kugeldurchmessers der Mi- 

40 schungskomponente mit dem grossten Volumen ist. 



Bevorzugt sind Mischungen, bei denen die Primarteilchen einen aquivalenten Ku- 
geldurchmesser besitzen, der fur die Misciiungskomponente mit dem grossten 
Volumen kleiner als 15 nm ist und die Mischungskomponente mit dem kieinsten 
Volumen einen aquivalenten Kugeldurchmesser hat, der grosser als Vio des 
5 aquivalenten Kugeldurchmessers der Mischungskomponente mit dem grossten 
Volumen ist. 

Bevorzugt als wasserunlosliche, anorganische Oxide sind y- ocler 6-Aluminium- 
oxid Oder Siliziumdioxid, als wasserunlosliche, anorganische Oxid/hydroxide Alu- 
miniumoxid/hydroxid oder mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des 
10 Periodischen Systems der Elemente dotiertes AluminiumoxidAiydroxid. Das Silizi- 
umdioxid kann positiv oder negativ geladen sein. Als wasserunldsliches, anorga- 
nisches Aluminiumsilikat kann Imogolit, ein naturlich vorkommendes hydratisiertes 
faserformiges Aluminiumsillkatpolymer der Zusammensetzung (OH)3Al203SiOH, 
verwendet werden. Imogolit-Fasern konnen auch synthetisch hergestellt werden. 

15 Bevorzugt als wasserunlosliche, anorganische, porose Oxide mit einem Porenvo- 
lumen > 40 ml / 100 g sind y- oder 5- Aluminiumoxid oder Siliziumdioxid, als was- 
serunlosliche, anorganische porose Oxid/hydroxide mit einem Porenvolumen > 40 
ml / 100 g Aluminiumoxid/hydroxid oder mit Elementen aus der Gruppe der Selte- 
nen Erden des Periodischen Systems der Elemente dotiertes Aluminium- 

20 oxid/hydroxid. 

Vorzugsweise enthalt das mit Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des 
Periodischen Systems der Elemente dotierte Aluminiumoxid/hydroxid die Elemen- 
te der Ordnungszahl 57 bis 71 in einer Menge zwischen 0.04 und 4.2 Molprozent 
bezogen auf AI2O3. 

25 

Die folgenden Mischungen sind bevorzugt: 

- Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit y- oder 5- Aluminiumoxid (poros) 

- Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit Siliziumdioxid (poros) 
30 - y- oder 5- Aluminiumoxid (poros) mit Siliziumdioxid (poros) 

- Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit Siliziumdioxid (nicht-poros) 

- y- Oder 5- Aluminiumoxid (poros) mit Aluminiumoxid/hydroxid (nicht-poros) 

- Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit Aluminiumoxid/hydroxid (nicht-poros) 

- Aluminiumoxid/hydroxid (poros) mit Imogolit (nicht-poros) 
35 - y- Oder 5- Aluminiumoxid (poros) mit Imogolit (nicht-poros) 

- Siliziumdioxid (poros) mit Imogolit (nicht-poros) 
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Besonders bevorzugt in diesen Mischungen ist mit Elementen aus der Gruppe der 
Seltenen Erden des Periodischen Systems der Elemente dotiertes poroses Alumi- 
niumoxid/hydroxid oder poroses positiv geladenes Siliziumdioxid. 

5 Die Primarteilchen der wasserunlSsliohen, anorganischen Oxide, Oxid/hydroxide 
Oder Silikate konnen die Form von Plattchen, von Stabchen, Kugelchen oder Fa- 
sem besitzen. Als Miscliungskomponenten werden bevorzugt Substanzen ver- 
wendet, die eine unterschiedliche Form besitzen. Plattchen konnen durcii iliren 
Formfaktor naher charakterisiert werden, der das Veriiaitnis zwischen der Platt- 
10 chendicke und dem Plattchendurchmesser angibt, 

Besonders bevorzugt sind die folgenden Kombinationen: 

- Kugelchen und Plattchen 
15 - Kugelchen und Stabchen 

- Plattchen und Fasem 

- Kugelchen und Fasem 

Beisplel fur kugelformige Teilchen 1st Siliziumdioxid, entweder positiv oder negativ 
20 geladen. 

Beispiele fur stabchenformige Teilchen sind Aluminiumoxid/hydroxid oder mit 
Elementen aus der Gruppe der Seltenen Erden des Periodischen Systems der 
Elemente dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid. 

Beispiele fur plattchenformige Teilchen sind Aluminiumoxid/hydroxid mit einem 
25 Formfaktor von 4 bis 8 oder y- oder 6- Aluminiumoxid mit einem Formfaktor von 
1 .5 bis 3. 

Beispiel fur faserformige Teilchen ist Imogolit. 

Die Bindemittel sind im allgemeinen wasserlosliche Polymere. Besonders bevor- 
30 zugt sind filmbildende Polymere oder Polymere in Latexform. 

Die wasserloslichen Polymere umfassen z. B. naturliche oder daraus hergestellte 
modifizierte Verbindungen wie Albumin, Gelatine, Kasein, Starke, Gummi arabi- 
cum, Natrium- oder Kaliumalginat, Hydroxyethylcellulose, Carboxymethylcellulose, 
a-, p- Oder y-Cyclodextrin usw. Wenn eines der wasserloslichen Polymere Gelati- 
35 ne ist, so konnen alle bekannten Gelatinetypen verwendet werden, wie saure 
Schweinehautgelatine oder alkalische Knochengelatine, sauer oder basisch 
hydrolisierte Gelatinen, wie auch substituierte Gelatinen, beispielsweise phthaller- 
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te, acetylierte oder carbamoylierte Gelatine, Oder mit Trimellitsaureanhydrid umge- 
setzte Gelatine. 

Ein bevorzugtes naturliches Bindemittel ist Gelatine. 

Synthetische Bindemittel konnen ebenfalls venvendet werden und umfassen bei- 
5 spielsweise Polyvinylalkohol, vollstandig oder teilweise verseifte Verbindungen 
von Copolymeren aus Vlnylacetat und anderen Monomeren; Honnopolymere oder 
Copolymere von ungesattigten Carbonsauren wie (Meth)acrylsaure, Maleinsaure, 
Crotonsaure usw.; Homopolymere oder Copolymere aus sulfonierten Vinylmono- 
meren wie z. B. Vinylsulfonsaure, Styrolsulfonsaure usw. Ebenfalls konnen Ho- 

10 mopolymere oder Copolymere aus Vinylmonomeren von (Meth)acrylamid; Homo- 
polymere Oder Copolymere anderer Monomerer mit Ethylenoxid; Polyurethane; 
Polyacrylamlde; wasserlosliche Nylonpolymere; Polyvinylpyrroiidon; Polyester; Po- 
lyvinyllactame; Acrylamidpolymere; substituierter Polyvinylalkohol; Polyvinylaceta- 
le; Polymere aus AlkyI- und Sulfoalkylacrylaten und -methacrylaten; hydrolisierte 

15 Polyvinylacetate; Polyamide; Polyvinylpyridine; Polyacrylsaure; Copolymere mit 
Maleinsaureanhydrid; Polyalkylenoxide; Copolymere mit Methacrylamid und 
Copolymere mit Maleinsaure eingesetzt werden. Alle diese Polymere konnen 
auch als Mischungen verwendet werden. 

Bevorzugte synthetische Bindemittel sind Polyvinylalkohol, Derivate des Polyvinyl- 
20 alkohols, Polyvinylpyrroiidon oder Mischpolymere dieser Verbindungen. 

Diese Polymere konnen mit wassemnloslichen naturlichen oder synthetischen 
hochmolekularen Verbindungen gemischt werden, insbesondere mit Acryllatices 
Oder Styrolacryllatices. 

Obwohl wasserunlosliche Bindemittel nioht explizit beanspmcht werden, so sollen 
25 wasserunlosliche Polymere trotzdem als Systembestandteil angesehen werden. 
Die oben erwahnten Polymere mit vemetzbaren Gruppen konnen mit Hilfe eines 
Vernetzers oder Harters zu praktisch wasserunloslichen Schichten umgesetzt 
werden. Solche Vernetzungen konnen kovalent oder ionisch sein. Die Vernetzung 
Oder Hartung der Schichten eriaubt eine Veranderung der physikalisohen Schicht- 
30 eigenschaften, wie z, B. der Flussigkeitsaufnahme, oder der Widerstandsfahigkeit 
gegen Schichtverletzungen. 

Die Vernetzer und Harter werden auf Grund der zu vemetzenden wasserloslichen 
Polymere ausgesucht. 

Organische Vernetzer und Harter umfassen beispielsweise Aldehyde (wie For- 
35 maldehyd. Glyoxal oder Glutaraldehyd); N-Methylolverbindungen (wie Dimethylol- 
harnstoff oder Methylol-Dimethylhydantoin); Dioxane (wie 2,3-Dihydroxydioxan); 
reaktive Vinylverbindungen (wie 1,3,5-Trisacryloyl-Hexahydro-s-Triazin oder Bis- 
(Vinylsulfonyl)methylether), reaktive Halogenverbindungen (wie 2,4-Dichloro-6- 
Hydroxy-s-Triazin); Epoxide; Aziridine; Carbamoylpyridinverbindungen, Melamin- 
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harze Oder Mischungen zweier oder mehrerer dieser erwahnten vernetzenden 
Verbindungen. 

Anorganische Vemetzer und Harter umfassen beispielsweise Chromalaun, Alumi- 
niumalaun, Borsaure oder Borate. 
5 Die Schichten konnen auch reaktive Substanzen enthalten, die unter Einwirkung 
von UV- Oder IR-Licht, Eleklronenstrahlen, Rontgenstrahlen oder Warme die 
Schichten vernetzen. 

Die erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien fur den Tintenstrahldruck 
konnen neben der Tintenaufnahmeschicht gegebenenfalls weitere Schichten und 
10 Hilfsschichten enthalten, entweder oberhalb oder unterhalb der Tintenaufnahme- 
schicht. 

Die Schichten konnen durch den Zusatz von Fullstoffen modifiziert werden. Mogli- 
che Fullstoffe sind z. B. Kaolin, Ca- oder Ba-Carbonate, Siliziumdioxid, Titandi- 
oxid, Bentonite, Zeolite, Aluminiumsilikat. Calciumsilikat oder kolloidales Silizium- 

15 dioxid. Auch inerte organische Partikein wie z. B. Kunststoffkugelchen konnen 
verwendet werden. Diese Kiigelchen konnen aus Poly aery laten, Polyacrylamiden, 
Polystyrol oder verschiedenen Copolymeren aus Acrylaten und Styrol bestehen. 
Die Fullstoffe werden auf Grund des beabslchtigten Gebrauchs der hergestellten 
Bilder ausgewahlt. Einige dieser Fullstoffe konnen in transparenten Materialien 

20 nicht venA/endet werden. Sie konnen aber positive Wirkungen in Aufsichtsmateria- 
lien besitzen. Sehr oft erreicht man mit dem Einsatz soloher Fullstoffe eine ge- 
wunschte matte Oberflache. 

Die Aufzeichnungsmaterialien konnen neben den Mischungen der porosen anor- 
ganischen Verbindungen in der Tintenaufnahmeschicht zusatzlich losliche Metall- 
25 saize enthalten, beispielsweise Erdalkalisaize oder Saize der seltenen Erden. 

In den erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien ist mindestens eine Tin- 
tenaufnahmeschicht auf einen Trager aufgebracht. Eine grosse Vielfalt an Tragem 
ist bekannt und wird auch eingesetzt. So konnen alle Trager, die bei der Herstel- 
lung von photographischen Materialien verwendet werden, eingesetzt werden. 

30 Verwendet werden z. B. transparente Trager aus Celluloseestern wie Cellulosetri- 
acetat, Celluloseacetat, Cellulosepropionat, oder Celluloseacetat/butyrat, Polyes- 
ter wie Polyethylenterephthalat, Polyamide, Polycarbonate, Polyimide, Polyolef ine, 
Polyvinylacetale, Polyether, Polyvinylchlorid und Polyvinylsulfone. Bevorzugt wer- 
den Polyester, insbesondere Polyethylenterephthalat wegen Ihrer ausgezeichne- 

35 ten Dimensionsstabilitat. Bei den in der photographischen Industrie eingesetzten 
opaken Tragern konnen z. B. Barytpapier, mit Polyolefinen beschichtete Papiere 
Oder weissopake Polyester wie z. B. Melinex® der Firma DuPont eingesetzt wer- 
den. Besonders bevorzugt sind polyolefinbeschichtete Papiere oder welssopaker 
Polyester. 
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Es ist vorteilhaft, diese Trager, insbesondere Polyester, vor dem Beguss mit einer 
Substrierschicht zu versehen, um die Haftung der Tintenaufnahmeschichten oder 
anderer Schichten auf dem Trager zu verbessem. Solche Substrierschichten sind 
in der piiotograpliischen Industrie wohlbekannt und enthalten z. B. Terpolymere 
5 aus Vinylidenclilorid, Acrylnitril und Acryisaure oder aus Vinylidenchlorid, Metliyl- j 
acrylat und Itaconsaure. 

Ebenfalls als Trager konnen unbeschichtete Papiere verschiedener Typen ver- 
wendet werden, die in ihrer Zusammensetzung und in ihren Eigenschaften grosse 
Unterschiede aufweisen konnen. PIgmentierte Papiere und Hochglanzpapiere 
10 konnen ebenfalls verwendet werden, wie auch Metallfolien, beispielswelse aus 
Aluminium. 

Die erfindungsgemassen Tintenaufnahmeschichten werden im allgemeinen aus 
wassrigen Losungen oder Dispersionen, die alle notigen Komponenten enthalten, 
gegossen. In vielen Fallen werden Netzmittel als Begusshilfsmittel zugesetzt, um 

15 das Giessverhalten und die Schichtgleichmassigkeit zu verbessem. Neben ihrer 
Wirkung wahrend des Giessvorgangs konnen diese Verbindungen auch einen 
Einfluss auf die Bildqualitat haben und konnen deshalb dementsprechend ausge- 
wahlt werden. Obwohl solche oberflachenaktiven Verbindungen in der Erfindung 
nicht beansprucht werden, bilden sie trotzdem einen wesentlichen Bestandteil der 

20 Erfindung, 

Zusatzlich zu den schon erwahnten Bestandteilen konnen die erfindungsgemas- 
sen Aufzeichnungsmaterialien zusatzliche Verbindungen enthalten, um seine Ei- 
genschaften welter zu verbessem, so beispielswelse optische Aufheller zur Ver- 
besserung des Weissgrades, wie beispielswelse Stilbene, Cumarine, Triazine, 
25 Oxazole oder weitere dem Fachmann bekannte Verbindungen. 

Zur Verbesserung der Lichtechtheit konnen UV-Absorber, wie beispielswelse 
Benztriazole, Benzophenone, Thiazolidone, Oxazole, Thiazole oder weitere dem 
Fachmann bekannte Verbindungen verwendet werden. Die Menge des UV- 
Absorbers betragt 200 - 2000 mg/m2, vorzugsweise 400 - 1000 mg/m2. Der UV- 
30 Absorber kann in jede Schicht des erfindungsgemassen Aufzeichnungsmaterials 
eingebracht werden, besonders vorteilhaft ist aber, wenn er in die oberste Schicht 
eingebracht wird. 

Es ist weiter bekannt, dass die im Tintenstrahldruck hergestellten Bllder durch den 
Zusatz von Stabilisatoren und Antioxidantien geschutzt werden konnen. Beispiele 

35 solcher Verbindungen sind sterisch gehinderte Phenole, sterisch gehinderte Ami- 
ne, Chromanole, reduzierende Verbindungen wie Ascorbinsaure usw. Die erwahn- 
ten Verbindungen konnen als wassrige Losungen zu den Giesslosungen zuge- i 
setzt werden. Falls die VeriDindungen nicht genugend wasserloslich sind, konnen 
sie durch andere, bekannte Verfahren in die Giesslosungen eingebracht werden. 

40 So konnen die Verbindungen beispielswelse in einem mit Wasser mischbaren or- 
..^^ 

i 

A 
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ganischen Losungsmittel wie z. B. niedere Alkohole, Glykole, Ketone, Ester oder 
Amide gelost werden. Es ist auch mogllch, die Verbindungen als feinkornige Dis- 
persionen, als Olemulsionen, als Cyclodextran-Einschlussverbindungen oder als 
Latex, der die Verbindung enthalt, in die Giesslosung einzubringen. 

5 Normalerweise haben die erfindungsgemassen Tintenaufnahmeschichten eine 
Trockenschichtdicke von 0.5 |Lim bis 100 |xm, Insbesondere 5 bis 50 pm. 
Die Giesslosungen konnen auf verschiedene Arlen auf den Trager aufgebracht 
werden. Die Giessverfahren schliessen beispielsweise den Extrusionsguss, den 
Luftmesserguss, den Schlitzguss. den Kaskadenguss und den Vorhangguss ein. 

10 Die Giesslosungen konnen auch mit einem Spruhverfahren aufgebracht werden. 
Die Tintenaufnahmeschichten konnen aus mehreren Einzelschichten bestehen, 
die einzein nacheinander oder gemeinsam aufgebracht werden konnen. Ein Tra- 
ger kann auch beidseitig mit Tintenaufnahmeschichten begossen werden. Es ist 
auch mogllch, auf der Ruckseite eine antistatische Schicht oder eine Schicht zur 

15 Verbesserung der Planlage aufzubringen. Das gewahlte Giessverfahren schrankt 
die Erfindung aber in keiner Art und Weise ein. 

Tinten fur den Tintenstrahldruck bestehen im wesentlichen aus einer flussigen 
Tragersubstanz und einem darin gelosten oder dispergierten Farbstoff oder Pig- 
ment. Die flussige Tragersubstanz fur Tintenstrahldrucktinten ist im allgemeinen 

20 Wasser oder eine Mischung aus Wasser und einem mit Wasser mischbaren Lo- 
sungsmittel wie Ethylenglykol, Glykole mit hoherem Molekulargewicht, Glycerin, 
Dipropylenglykol, Polyethylenglykol, Amide, Polyvinylpyrrolidon, N-Methylpyrroli- 
don, Cyclohexylpyrrolidon, Carbonsauren und deren Ester, Ether, Alkohole, orga- 
nische Sulfoxide, Sulfolan, Dimethylfomnamid, Dimethylsulfoxid, Gellosolve, Poly- 

25 urethane, Acrylate usw. 

Die nichtwassrigen Tintenbestandteile dienen allgemein als Feuchthalter, Hilfslo- 
sungsmittel, Viskositatsregler, Eindringhilfsmittel oder Trocknungsbeschleuniger. 
Die organischen Verbindungen besitzen meistens einen Siedepunkt, der uber 
dem von Wasser liegt. Tinten fur den kontinuierlichen Tintenstrahldruck konnen 

30 welter anorganische oder organische Satze zur Erhdhung der Leitfahigkeit enthal- 
ten. Beispiele solcher Saize sind Nitrate, Chloride, Phosphate, und die wasserlos- 
lichen SaIze wasserloslicher organischer Sauren wie Acetate, Oxalate und Citrate. 
Die Farbstoffe oder Pigmente, die zur Herstellung der zusammen mit den erfin- 
dungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien verwendbaren Tinten eingesetzt wer- 

35 den konnen, beinhalten praktisch alle bekannten Klassen dieser farbigen Verbin- 
dungen. Typische Beispiele venwendeter Farbstoffe oder Pigment sind in der Pa- 
tentanmeldung EP 0"559'324 aufgefuhrt. Die erfindungsgemassen Aufzeich- 
nungsmaterialien konnen mit fast alien dem Stand der Technik entsprechenden 
Tinten verwendet werden. 
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Zusatzlich konnen die Tinten weitere Zusatze wie oberflachenaktive Substanzen, 
optische Aufheller. UV-Absorber, Lichtstabilisatoren, Konservierungsmittel und po- 
lymere Verbindungen enthalten. 

Die Beschreibung der Tinten dient nur als Illustration und ist in Bezug aut die Er- 
5 findung in keiner Weise einschrankend. 

Die folgenden Verfahren wurden zur Prufung und zum Vergleich der hier be- 
schriebenen Aufzeichnungsmaterialien verwendet. 

10 Bildhomogenitat 

Auf die erflndungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien, wie sie in den folgenden 
Beispielen beschrieben werden, wurden mit einem Tintenstrahldrucker EPSON 
STYLUS™ COLOR 500 im Transparent-Modus mit Orlginaltinten elfstufige Farb- 
keile in den 7 Farben Blaugrun, Purpur, Gelb, Schwarz, Rot, Grun und Blau ge- 

15 druckt, wobei die Tropfchenzahl von Stufe 1 (100 %) zu Stufe 10 (10 %) linear ab- 
nimmt. Stufe 1 1 hat eine Tropfchenzahl von 5 %. Auf einem Leuchttisch wurden 
anschliessend die inhomogenen Farbfelder gezahlt. Grosse Zahlen bedeuten 
schlechte Bildhomogenitat (grosse Anzahl inhomogener Felder), Bei perfekter 
Bildqualitat wird die Zahl Null erhalten, da keines der gedruckten Felder inhomo- 

20 gen ist. 



Farbausbluten 

Auf die erflndungsgemassen Aufzeichnungsmaterialien wurden mit einem Tinten- 
strahldrucker EPSON STYLUS™ COLOR 500 im Transparent-Modus mit Original- 
25 tinten direkt aneinander angrenzende Farbfelder mit 1 00 % Tropfchendichte ge- 
druckt. Das Farbausbluten wurde anhand einer Notenskala von 1 (sehr starkes 
Farbausbluten) bis 5 (kein Farbausbluten) in den aneinandergrenzenden Farbfel- 
dern Blau / Gelb, Grun / Purpur und Rot / Blaugrun beurteilt. 

30 In den folgenden Beispielen wurden die in Tabelle 1 aufgefuhrten Substanzen ^ 
verwendet, deren chemische und morphologische Eigenschaften kurz charakteri- i 
siert sind. | 

Die Porenvolumen wurden nach dem in G. M. Barrow, "Physical Chemistry", zwei- \ 
te Ausgabe, McGraw-Hill Book Company, 1966, Seiten 764 - 765 beschriebenen ] 
35 Verfahren bestimmt. 

Die Grosse und die Form der Primarteilchen wurden mittels Transmissionselektro- 
nenmikroskopie bestimmt. 

I 
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Als Bindemittel wurde Polyvinylalkohol mit einem Hydrolysegrad von 98 - 99 % 
und einem Molekulargewicht 85'000 bis 146'000 verwendet, der bei ALDRICH 
Chemie, Buchs, Schweiz erhaltlich ist. 

Die Gusse wurden hergestellt, indem 100 g/m^ der im folgenden beschriebenen 
5 Giesslosung bei einer Tennperatur von 40° C auf einen transparenten Polyester- 
trager gegossen wurden und anschliessend der begossene Trager 60 Minuten bei 
einer Temperatur von 35*" C getrocknet wurde. 



10 Beispiele 
Beispiel 1 

a) Herstellunq einer wassrigen Dispersion von Aluminiumoxid C mit einem Ge- 
halt von 1 8 Gewichtsprozent AloO.ct 

15 37.27 g Aluminiumoxid C {erhaltlich bei DEGUSSA AG, Frankfurt/Main, 
Deutschland) mit einem Gehalt von 96.6 % AI2O3 wurden unter Ultraschall- 
behandlung bei einer Temperatur von 25*" C in 162.73 g wassriger Essigsaure 
(2 %) dispergiert. 

b) Herstellunq von Aluminiumoxid/hydroxid durch Hvdrolyse von Aluminium- 
20 isopropoxid (Substanz aus Beispiel la) von EP 0'967'086 HCH 286^^ 

In einem ReaktionsgefSss aus Glas wurden 360 g deionisiertes Wasser und 
338 g Isopropanol vorgelegt. Bei einer Temperatur von 75'' C wurden 153 g 
Aluminlumisopropoxid (erhaltlich bei Fluka Chemie AG, Buchs, Schweiz) zu- 
gegeben und das Gemisch bei einer Temperatur zwischen 75° C und 78*" C 

25 wahrend 4 Stunden geruhrt. Nach der Erhohung der Temperatur auf 95° C 
wurden 1.5 g 2-Hydroxypropionsaure zugegeben. Anschliessend wurde auf 
eine Temperatur zwischen 75° C und 78° C abgekuhit und das Gemisch 48 
Stunden unter Ruhren bei dieser Temperatur gehalten. Zum Schluss wurde 
die erhaltene kolloidale Losung im Vakuum eingedampft. Es wurden 43 g ei- 

30 nes weissen Pulvers mit einem Gehalt von 75.2 % AI2O3 erhalten. Das Ront- 
gendiffraktionsspeklrum entsprach Pseudobohmit der Formel AlOOH. 

c) Herstellung der Giesslosung 

38.89 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel la) wurden zu- 
sammen mit 3.99 g ICH 286 und 16 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 
35 %) bei einer Temperatur von 40° C unter Ultraschallbehandlung dispergiert 
und das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 100 g eingestellt. 

Die Giesslosung enthalt Aluminiumoxid C und ICH 286 Im Gewichtsverhaltnis 
70 : 30, beide als AI2O3 berechnet. 



92 



-15- 



d) Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganische Oxide, berechnet 
als AI2O3 und 1 .2 g Polyvinylalkohol. 

5 Vergleichsbeispiel 1 CI 

An Stelle der Mischung von Aluminiumoxid C und ICH 286 wurden in der Giesslo- 
sung von Beispiel 1c) 55,56 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel 
la) venA^endet. 1 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganische Oxide, 
berechnet als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylalkohol. 

10 

Vergleichsbeispiel 1 C2 

An Stelle der Mischung von Aluminiumoxid C und ICH 286 wurden in der Giesslo- 
sung von Beispiel 1c) 13.3 g ICH 286 verwendet. 1 m^ des begossenen Tragers 
enthalt 10 g anorganische Oxide, berechnet als AI2O3, und 1.2 g Polyvinylalkohol. 

15 

Beispiele 2-5 

In diesen Beispielen wurden die in Beispiel 1 verwendeten Substanzen Alumini- 
umoxid C und ICH 286 in den in Tabelle 2 angegebenen Mengenverhaltnissen 
eingesetzt. 

20 



Beispiel 


Mengenverhaltnis 


Aluminiumoxid C 


ICH 286 


2 


60 


40 


3 


50 


50 


4 


40 


60 


5 


30 


70 



Tabelle 2 



Beispiel 6 

25 c Herstellung der Giesslosung 

13.3 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel 1a) wurden zusam- 
men mit 5.6 g Disperal® 100/2 (erhaltlich bei CONDEA GmbH, Hamburg, 
Deutschland) in 0.96 g Esslgsaure und 9.6 g einer Losung von Polyvinylaiko- 
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hol (10 %) bei einer Temp ratur von 40'' C unter Ultraschallbehandlung 
dispergiert und das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 80 g ingestellt. 

Die Giesslosung enthalt Aluminiumoxid C und Disperal® 100/2 im Gewichts- 
verhaltnis 30 : 70, beide als AI2O3 berechnet. 
5 d Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 8.5g anorganische Oxide, berechnet 
als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylalkohol. 

Vergleichsbeispiel 6 C1 

10 c Herstellunq der Giesslosung 

8.0 g Disperal® 100/2 wurden bei einer Temperatur von 20"* C unter Ultra- 
schallbehandlung In 0.96 g Essigsaure und 56 g deionisiertem Wasser 
dispergiert und danach wurden 9.6 g einer Losung von Polyvinylalkohol 
(10 %) zugegeben, das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 80 g einge- 
15 stent und die Losung nochmals 3 Minuten mit Ultraschall behandelt. 
d Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 8.5 g anorganisches Oxid, berechnet 
als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylalkohol. 

20 Vergleichsbeispiel 6 C2 

c Herstellunq der Giesslosung 

37.8 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel la) wurden zusam- 
men mit 9.6 g einer Losung von Polyvinylalkohol (10 %) unter Ultraschallbe- 
handlung dispergiert und das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 80 g 
25 eingestellt- 

d Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 8.5 g anorganisches Oxid, berechnet 
als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylalkohol. 

30 Beispiel 7 

c Herstellung der Giesslosung 

10.0 g Dispal® 14R25 (24.2 %ige wassrige Dispersion von Aluminium- 
oxid/hydroxid, erhaltlich bei Condea Vista, Houston, USA) wurden zusammen 
mit 5.6 g Disperal® 100/2 bei einer Temperatur von 20"* C in 0.96 g Essigsau- 
35 re und 45 g deionisiertem Wasser unter Ultraschallbehandlung dispergiert. 
Nach Zugabe von 9.6 g einer Losung von Polyvinylalkohol (10 %) und dem 
Einstellen des Endgewichts auf 80 g mit deionisiertem Wasser wurde die Lo- 
sung nochmals 3 Minuten mit Ultraschall behandelt. 
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Die Giesslosung enthalt Dispal® 14R25 und Disperal® 100/2 im Gewichtsver- 
haltnis 36 : 64, beide als AI2O3 berechnet- 

d Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganische Oxide, berechnet 
als AI2O3, und 1 .2 g Polyvlnylalkohol. 

Vergleichsbeispiel 7 CI 

c Herstellung der Giesslosung 

33.3 g Dispal® 14R25 wurden be! einer Temperatur von 20'* C in 0.96 g Es- 
sigsaure und 45 g deionisiertem Wasser unter Ultraschallbehandlung disper- 
giert. Nach Zugabe von 9.6 g einer Losung von Polyvinylalkohol (10 %) und 
dem Einstelien des Endgewichts auf 80 g mit deionisiertem Wasser wurde die 
Losung nochnnals 3 Minuten mit Ultraschall behandelt. 

d Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganisches Oxid, berechnet 
als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylalkohol. 

Beispiel 8 

a) Herstellung einer wassriaen Dispersion von positiv geladenem SiOg (12 Ge- 
wichtsprozent Si02 fpos)) 

Diese Dispersion wurde gemass der Vorschrift des Patents US 3*007*878 her- 
gestellt: 

1.97 g Aluminiumchlorhydrat der Forme! Al2(OH)5CI • 2.5 H2O (Locron, er- 
haltlich bei Clariant AG, Muttenz, Schweiz) wurde bei einer Temperatur von 
20"" C unter Ruhren in 85 g deionisiertem Wasser gelost. Anschliessend wur- 
de die Losung auf eine Temperatur von 40"* C aufgeheizt, 12 g Aerosil 200 
(Si02 mit einem isoeleklrischen Punkt bei pH 2.0, erhaltlich bei DEGUSSA 
AG, Frankfurt/Main, Deutschland) wurden zugegeben, das Gemisch unter Ult- 
raschallbehandlung dispergiert und zum Schluss filtriert. Die entstandene Lo- 
sung enthalt 12 Gewichtsprozent an positiv geladenem Si02 mit einem iso- 
elektrischen Punkt bei pH 9.1 (Bestimmung durch akustophoretische Mes- 
sung). 

c) Herstellung der Giesslosung 

14.41 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 
8a) wurden zusammen mit 9.61 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus 
Beispiel la) und 7.14 g Dispal® 14R25 (24 %ige wassrige Dispersion) unter 
Ruhren bei einer Temperatur von 20'' C dispergiert. Nach Aufheizen auf eine 
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Temperatur von 40° C wurden 12.1 g ICH 286 und 20.8 g einer Losung von 
Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die Losung nach Einstellung des 
Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g unter Ultraschallbehandlung 
dispergiert. 

Die Giessldsung enthalt die Substanzen Aluminiumoxid C , Dispal® 4R25, 
ICH 286 und positiv geladenes Siliziumdioxid im Gewichtsverhaltnis 10:10: 
70 : 10. 
d) Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 17.3 g an anorganischen Substanzen 
und 1 .56 g Polyvinylalkohol. 

Vergleichsbeispiel 8 C1 

0 Hersteiluno der Giesslosuna 

17.3 g ICH 286 wurden bei 40° C in 6.8 g Essigsaure und 40 g deionisiertem 
Wasser unter Ultraschallbehandlung dispergiert. Anschliessend wurden 20.8 g 
einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und das Endgewichts 
mit deionisiertem Wasser auf 100 g eingestellt. 

d Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 17.3 g an anorganischen Substanzen 
und 1 .56 g Polyvinylalkohol. 

Beispiele 9-12 

In den Giesslosungen wurden die in Beispiel 8 verwendeten Substanzen Alumini- 
umoxid C , Dispal® 14R25, ICH 286 und positiv geladenes Siliziumdioxid in den in 
25 Tabelle 3 angegebenen Verhaltnissen ven/vendet. 



Beispiel 


Mengenverlialtnis 


Aluminiumoxici C 


Dispal® 


ICH 286 


Si02 (pos) 


9 






80 


20 


10 






90 


10 


11 


10 




80 


10 


12 




10 


80 


10 



Tabelle 3 




5 



10 



15 



20 
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Beispiel 13 

a) Herstelluna einer kolloidalen wassriaen Dispersion von Imoaolit (0.6 Ge- 
wichtsprozent) 

Diese Dispersion wurde gemass der Vorsohrift in Journal of Colloid and Inter- 

5 face Science 216, 429 (1 999) hergestellt. 
c) Hersteilunq der Giesslosuna 

50 g der wassrigen Dispersion von Imogolit aus Beispiel 13a) wurden unter 
Ruhren bei 20° Cin 1 .2 g EssigsSure und 2.8 g deionislertem Wasser disper- 
giert. Nach Aufheizen auf 40° C wurden 17.29 g ICH 286 und 20.8 g einer L6- 

10 sung von Polyvlnylalkohoi (7.5 %) zugegeben und die Losung nach Einstel- 
lung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g unter Ultraschall- 
behandlung dispergiert. 

Die Giesslosung enthalt ICH 286 und Imogolit im Gewiclitsverhaltnis 97.7 : 
2.3. 
15 d) Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 17.3 g an anorganischen Substanzen 
und 1 .56 g Polyvlnylalkohoi. 

Beispiel 14 

20 c) Herstelluna der Giessiasunc 

50 g der wassrigen Dispersion von Imogolit aus Beispiel 13a) wurden unter 
Ruhren bei 20° C in 7.87 g Essigsaure (17.65 %) und 0.9 g deionisiertem 
Wasser dispergiert. Nach Aufheizen auf 40° C wurden 12.94 g Aluminlumoxid 
C und 20.8 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die 

25 L6sung nach Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g 
unter Ultraschallbehandlung dispergiert. 

Die Giesslosung enthalt Aluminiumoxid C und Imogolit im Gewichtsverhaltnis 
97.7 : 2.3. 
d) Guss 

30 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 13.24 g an anorganischen Substanzen 
und 1 .50 g Polyvinylalkohol. 

Vergleiclisbeispiel 14 CI 

c Herstelluna der Giesslosung 
35 12.94 g Aluminiumoxid C wurden bei einer Temperatur von 40° C in 7.87 g 
Essigsaure (17.65 %) und 50.9 g deionisiertem Wasser unter Ultraschallbe- 
handlung dispergiert. Anschliessend wurden 20.0 g einer Losung von Polyvi- 
nylalkohol (7.5 %) zugegeben, das Endgewlcht mit deionisiertem Wasser auf 
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100 g eingestellt und die Losung nochmals 3 Minuten mit Ultraschall behan- 
delt. 

d Herstellunq des Gusses 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 12.94 g an anorganischen Substanzen 
5 und 1 .50 g PolyvinylalkohoL 

Beispiel 15 

b) Herstellunq von mit Lanthan dotiertem Aluminiumoxid/hydroxid (2.2 Molpro- 
zent bezoqen auf AlpQr ^ ) (Substanz aus Beispiel la) von EP 0'875'394 fICH 

10 27m 

50g des Aluminiumoxid/hydroxids Disperal® 100/2 wurden unter guter mecha- 
nischer Ruhoing bei einer Temperatur von 20° C in 948g bidestilliertem Was- 
ser wahrend 15 Minuten dispergiert. Danach wurde die Temperatur auf 90° C 
erhoht und anschliessend wurde 15 Minuten bei dieser Temperatur weiterge- 
15 riihrt. Dann wurden 2.04 g LaCIs (erhaltlich bei Fluka Chemie AG, Buchs, 
Schweiz) als Festsubstanz zugegeben und es wurde wahrend 120 Minuten 
weitergeruhrt. Der Festkorper wurde abfiltriert, dreimal mit bidestilliertem Was- 
ser gewaschen und bei 1 1 0"" C getrocknet. 

c) Herstellunq der Giesslosung 

20 44.41 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel la) wurden zu- 
sammen mit 2.66 g ICH 277 und 16 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 
%) bei einer Temperatur von 40° C unter Ultraschallbehandlung dispergiert 
und das Endgewicht mit deionisiertem Wasser auf 1 00 g eingestellt. 

Die Giesslosung enthalt Aiuminiumoxid C und ICH 277 (mit Lanthan dotierles 
25 Aluminiumoxid/hydroxid) im Gewichtsverhaltnis 80 : 20, beide als AI2O3 be- 
rechnet. 

d) Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganische Oxide, berechnet 
als AI2O3, und 1.2 g Polyvinylalkohol. 

30 

Vergleichsbeispiel 15 CI 

An Stelle der Mischung von 17.3 g ICH 286 wurden in der Giesslosung von 
Beispiel 8 CI 17.3 g ICH 277 (mit Lanthan dotiertes Aluminiumoxid/hydroxid) 
venwendet, 1 m^ des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganische Oxide, 
35 berechnet als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylalkohol. 
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Beispiel 16 

a) Herstellunq einer wassriaen Dispersion von positiv aeladenem Si02 (24 Ge- 
wichtsprozent Si02 (pos)) 

24 g Aerosil 200 wurden bei einer Tennperatur von 20'' C unter Ruhren in 72 g 
5 wassriger Essigsaure (2.78 %) gelost. Danach wurden 3.94 g Aluminiumclilor- 
hydrat der Formel Al2(OH)5CI • 2.5 H2O zugegeben und das Gesamtgewicht 
auf 100 g eingestellt. Die entstandene Losung enthalt 24 Gewichtsprozent an 
positiv geladenem Si02. 

c) Herstellung der Giesslosung 

10 45.83 g der wassrigen Dispersion von Imogolit aus Beispiel 13a) wurden unter 
Ruhren mit 27.08 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus 
Beispiel 16a) bei einer Temperatur von 40'' C gemischt. Anschliessend wur- 
den 23.4 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die Lo- 
sung nach Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g 

1 5 unter Ultraschallbehandlung dispergiert. 

Die Giesslosung enthalt positiv geladenes Si02 und Imogolit im Gewichtsver- 
haltnis 96 : 4. 

d) Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt zusammen 6.5 g an positiv geladenem 
20 Si02 und Imogolit sowie 1 .75 g Polyvinylalkohol. 

Vergleichsbeispiel 16 C1 

0 Herstellung der Giesslosung 

27.08 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 
25 16a) wurden unter Ruhren bei einer Temperatur von 40° 0 mit 23.4 g einer 
Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) gemischt. Die Losung wurde nach Ein- 
stellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall 
behandelt. 
d Guss 

30 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g positiv geladenes Si02 und 1 .75 
g Polyvinylalkohol. 

Beispiel 17 

c Herstelluno der Giesslosung 
35 8.87 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel la) wurden zusam- 
men mit 26.45 g Dispal® 14R25 gemischt, 9.6 g einer Losung von Polyvinylal- 
kohol (10 %) bei einer Temperatur von 40'' C wurden zugefugt und das Ge- 
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misch nach Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 80 g 
mit Ultraschall behandelt. 

Die Giesslosung enthalt Aluminiumoxid C und Dispal® 14R25 im Gewichts- 
verhaltnis 30 : 70, beide als AI2O3 berechnet. 
5 d Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 10 g anorganische Oxide, berechnet 
als AI2O3, und 1 .2 g Polyvinylalkohol. 

Beispiel 18 

c) Herstelluna der Giesslosung 

14.41 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 
8a) wurden zusammen mit 64.26 g Dispal® 14R25 unter Ruhren bei einer 
Temperatur von 20"* C gemischt. Anschliessend wurden 20.8 g einer Losung 
von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die Losung nach Einstellung des 
Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g nochmals mit Ultraschall be- 
handelt. 

Die Giesslosung enthalt die Substanzen Dispal® 14R25 und positiv geladenes 
Siliziumdioxid im Gewichtsverhaltnis 90 : 1 0. 

d) Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 17.3 g an anorganischen Substanzen, 
und 1.56 g Polyvinylalkohol. 

Vergleichsbeispiel 18 CI 

c Herstellunq der Giesslosuno 

25 71.5 g Dispal® 14R25 wurden bei einer Temperatur von 20** C in 2.14 g Es- 
sigsaure und 5.56 g deionisiertem Wasser unter Ultraschallbehandlung dis- 
pergiert. Nach Zugabe von 20.8 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) 
und dem Einstellen des Endgewichts auf 100 g mit deionisiertem Wasser 
wurde die Losung nochmals 3 Minuten mit Ultraschall behandelt. 

30 d Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 17.3 g anorganisches Oxid und 1.56 g 
Polyvinylalkohol. 



10 



15 



20 



Beispiel 19 

35 c) Herstellunq der Giesslosung 

48.75 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 
8a) wurden zusammen mit 2.69 g Dispal® 14R25 und 11.16 g deionisiertem 
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Wasser unter Riihren bei einer Temperatur von 20"^ C gemischt. Anschlies- 
send wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C ertiitzt, 23.4 g einer 
Losung von Polyvinylalkohol (7.5 %) zugegeben und die Losung nacli Einstel- 
lung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g nochmals mit Ultra- 
5 schall behandelt. 

Die Giesslosung enthalt die Substanzen Dispal® 14R25 und positiv geladenes 
Siliziumdioxid im Gewichtsverhaltnis 10 : 90. 

d) Guss 

10 1 m2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g an anorganischen Substanzen 
und 1.75 g Polyvinylalkohol. 

Vergleichsbeispiel 19 CI 

c) Herstellung der Giesslosung 

15 54.17 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem SIO2 aus Beispiel 
8a) wurden mit 19.43 g deionisiertem Wasser unter Ruhren bei einer Tempe- 
ratur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Tempe- 
ratur von 40° C erhitzt, 23.4 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5%) zuge- 
geben und die Losung nach Einsteilung des Endgewichts mit deionisiertem 

20 Wasser auf 1 00 g nochmals mit Ultraschall behandelt. 

d) Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g an anorganischen Substanzen 
und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 

25 

Beispiel 20 

c) Herstellung der Giesslosung 

43.33 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 
8a) wurden zusammen mit 7.23 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus 

30 Beispiel 1 a) und 1 1 .1 6 g deionisiertem Wasser unter Ruhren bei einer Tempe- 
ratur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Tempe- 
ratur von 40'' C erhitzt, 23.4 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7,5%) zuge- 
geben und die Losung nach Einsteilung des Endgewichts mit deionisiertem 
Wasser auf 1 00 g mit Ultraschall behandelt. 

35 Die Giesslosung enthalt die Substanzen Aluminiumoxid C und positiv gelade- 
nes Siliziumdioxid im Gewichtsverhaltnis 20 : 80. 
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d) Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g an anorganischen Substanzen 
und 1.75 g Polyvinylalkohol. 

5 Vergleichsbeispiel 20 C1 

c) Herstellung der Giesslosunq 

54.17 g der wassrigen Dispersion von posltiv geladenem Si02 aus Beispiel 
8a) wurden bei einer Temperatur von 40° C mit 23.4 g einer Losung von Poly- 
vinylalkohol (7.5%) gemischt. Anschliessend wurde die Losung nach Einstel- 
10 lung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall be- 
liandelt. 

d) Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g positiv geladenes Siliziumdioxid 
und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 

15 

Beispiel 21 

c) Herstellung der Giesslosuno 

10.83 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem SiOa aus Beispiel 
8a) wurden zusammen mit 28.92 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus 
20 Beispiel la) und 1 1 .16 g deionisiertem Wasser unter Ruhren bei einer Tempe- 
ratur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Tempe- 
ratur von 40° C erhitzt, 23.4 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7,5%) zuge- 
geben und die Losung nach Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem 
Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

25 Die Giesslosung enthalt die Substanzen Aluminiumoxid C und positiv gelade- 
nes Siliziumdioxid im Gewichtsverhaltnis 80 : 20. 

d) Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g an anorganischen Substanzen 
und 1 .75 g Polyvinylalkohol. 

30 

Vergleichsbeispiel 21 CI 

c) Herstellung der Giesslosung 

36.15 g der wassrigen Dispersion von AI2O3 aus Beispiel la) und 11.16 g 
deionisiertes Wasser wurden unter Ruhren bei einer Temperatur von 20*^ C 
35 gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40"* C 
erhitzt, 23.4 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die 
Losung nach Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g 
mit Ultraschall behandelt. 
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d) Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 6.5 g Aluminiumoxid C und 1 .75 g Po- 
lyvinylalkohol. 

5 Beispiel 22 

c) Herstellunq der Giesslosunq 

4.86 g einer wassrigen Dispersion von Snowtex® Up (20.3%, erhaltlich be! 
Nissan Chemical Industries Ltd., Tokio, Japan) wurden zusammen mit 18.05 g 
ICH 286, 1.2 g Essisaure und 1 1.16 g deionisiertem Wasser unter ROhren bei 

10 einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf 
eine Temperatur von 40° C erhitzt, 22.84 g einer Losung von Polyvinylalkohol 
(7.5%) zugegeben und die Losung nach Einstellung des Endgewichts mit dei- 
onisiertem Wasser auf 100 g mit Uhraschall behandelt. 
Die Giesslosung enthalt die Substanzen ICH 286 und Snowtex® Up (negativ 

15 geiadenes Siliziumdioxld) im Gewlchtsverhaltnis 95 : 5. 

d) Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 19.5 g an anorganischen Substanzen 
und 1 .71 g Polyvinylalkohol. 

20 Vergleichsbeispiel 22 01 

c) Herstellunq der Giesslosunq 

19 g ICH 286, 1.2 g Essigsaure und 40 g deionisiertes Wasser wurden unter 
Ruhren bei einer Temperatur von 20° C gemischt. Anschliessend wurde das 
Gemisch auf eine Temperatur von 40" C erhitzt, 22.84 g einer Losung von Po- 
25 lyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die Losung nach Einstellung des End- 
gewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall behandelt. 

d) Guss 

1 m2 des begossenen Tragers enthalt 19.5 g ICH 286 und 1.71 g Polyvinylal- 
kohol. 

30 

Vergleichsbeispiel 22 C2 

c) Herstellunq der Giesslosuno 

49.26 g der wassrigen Dispersion von Snowtex® Up, 1 .2 g Essigsaure und 20 
g deionisiertes Wasser wurden unter Ruhren bei einer Temperatur von 20° C 
35 gemischt. Anschliessend wurde das Gemisch auf eine Temperatur von 40° C 
erhitzt, 22.84 g einer Losung von Polyvinylalkohol (7.5%) zugegeben und die 
Losung nach Einstellung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g 
mit Ultraschall behandelt. 
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d) Guss 



1 m2 des begossenen Tragers enthalt 19.5 g Snowtex® Up und 1.71 g Poly- 
vinylalkohol. 



10 



15 



Beispiel 23 

c) Herstellunq der Giesslosunq U 

54.17 g der wassrigen Dispersion von positiv geladenem Si02 aus Beispiel 
8a) wurden be! einer Temperatur von 40** C mit 33.8 g einer Losung von Poly- 
vinylalkohol (7.5%) gemischt. Anschliessend wurde die Losung nach Einstel- 
lung des Endgewichts mit deionisiertem Wasser auf 100 g mit Ultraschall be- 
handelt. 

d) Guss 

100 g / m2 der obigen Giesslosung wurden wie ublich auf einen durchsicliti- 
gen Polyestertrager gegossen. Darauf wurden 100 g / m2 der Giesslosung 
aus Beispiel 8c) als Uberguss aufgetragen. 

1 m2 des Untergusses enthalt 6.5 g positiv geladenes Siliziumdioxid und 2.53 
g Polyvinylalkohol. 

1 m2 des Ubergusses enthalt 17.3 g an anorganischen Substanzen und 1.56 
g Polyvinylalkohol. 



20 



Ergebnisse 
Beispiele 1-5 

25 Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der MIschungen von 
Aluminiumoxid G und ICH 286 (Substanz aus Beispiel 1 a) von EP 0'967'086) sind 
in Tabelle 5 zusammengestellt. 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


1 


70 % Aluminumoxid C 
30 % iCH 286 


8 


4 


2 


60 % Aluminumoxid C 
40 % ICH 286 


8 


5 



30 Tabelle 5 
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Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


3 


50 % Aluminumoxld C 
50 % ICH 286 


7 


5 


4 


40 % Aluminumoxld C 
60 % ICH 286 


0 


5 


5 


30 % Aluminumoxld C 
70 % ICH 286 


7 


5 


1 C1 


100 % Aluminumoxld C 


4 


5 


1 C2 


100 % ICH 286 


9 


5 



Tabelle 5 (Fortsetzung) 



Den Ergebnissen aus Tabelle 5 ist sofort zu entnehmen, dass die optimale Mi- 
5 schung von Aluminiunnoxid C und ICH 286 (Beispiel 4) eine viel bessere Bildho- 
mogenitat zeigt als die beiden Vergleichsbeispiele 1 C1 und 1 C2, die jeweils nur 
eine der beiden Komponenten enthalten. 

Die Schichten der Beispiele 1-5 sind wesentlich transparenter als die Schicht 
von Vergleichsbeispiel 1 C1 . 

10 

Beispiel 6 

Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von 
Aluminiumoxid C und Disperal® 100/2 sind in Tabelle 6 zusammengestellt. 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


6 


30 % Aluminumoxld C 
70% Disperal® 100/2 


11 


4 


6 CI 


100% Disperal® 100/2 


17 


4 


6C2 


1 00 % Aluminumoxld C 


14 


2 



15 

Tabelle 6 

Den Ergebnissen aus Tabelle 6 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von 
Aluminiumoxid C und Disperal® 100/2 (Beispiel 6) eine bessere Bildhomogenitat 
20 zeigt als beide Vergleichsbeispiele 6 CI und 6 C2, die jeweils nur eine der beiden 
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Komponenten enthalten. Insbesondere sind die Bildhomogenitat und das Farb- 
ausbluten mit der Mischung von Aluminiumoxid C und Disperal® 100/2 (Beispiel 
6) viel besser als mit Aluminumoxid C allein (Vergleichsbeispiel 6 C2). 

Die Schicht von Beispiel 6 ist wesentlich transparenter als die Schiciit von Ver- 
5 gleichsbeispiel 6 C2. 

Beispiel 7 

Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von 
Disperal® 100/2 und Dispal® 14R25 sind in Tabelle 7 zusammengestellt. 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


7 


64% Disperal® 100/2 
36 % Dispal® 14R25 


12 


4 


7C1 


100% Disperal® 100/2 


24 


2 


7C2 


100 % Dispal® 14R25 


50 


1 



Tabelle 7 



Den Ergebnissen aus Tabelle 7 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von 
15 Dispal® 14R25 und Disperal® 100/2 (Beispiel 7) eine viel bessere Bildhomogeni- 
tat und ein wesentlich geringeres Farbausbluten zeigt als die beiden Vergleichs- 
beispiele 7 C1 und 7 C2, die jeweils nur eine der beiden Komponenten enthalten. 

Beispiele 8-12 

20 Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischungen von 
Aluminiumoxid C, ICH 286 (Substanz aus Beispiel la) von EP 0'967'086), Dispal® 
14R25 und positiv geladenem Siliziumdioxid Si02 sind in Tabelle 8 zusammenge- 
stellt. 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


8 


70 % ICH 286 
1 0 % Aluminiumoxid C 
10 % Dispal® 14R25 
10% Si02 (pos) 


4 


5 



25 

Tabelle 8 
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Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


9 


80 /o ICH 286 
20 % Si02 (pos) 


5 


5 


10 


90 % ICH 286 
10% Si02 (pos) 


5 


5 


11 


80 % ICH 286 
10 % Aluminiumoxld C 
10% Si02 (pos) 


5 


5 


12 


80 % ICH 286 
10% Dispal® 14R25 
10% SIO2 (pos) 


5 


5 


8 CI 


100% ICH 286 


9 


5 



Tabelle 8 (Fortsetzung) 



Den Ergebnissen aus Tabelle 8 1st sofort zu entnehmen, dass alle gepruften Mi- 
5 schungen von ICH 286, Aluminiumoxid C, Dispal® 14R25 und Si02 (pos) (Bei- 
spiele 8-12) eine bessere Bildhomogenitat zeigen als das Vergleichsbeispiele 8 
C1 , das nur ICH 286 enthalt. 

Beispiel 13 

10 Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von 
iCH 286 (Substanz aus Beispiel 1a) von EP 0'967'086) und Imogolit sind in Tabel- 
le 9 zusammengestellt. 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


13 


97.7 % ICH 286 
2.3 % Imogolit 


6 


5 


1 CI 


100% ICH 286 


9 


5 



15 Tabelle 9 

Den Ergebnissen aus Tabelle 9 1st sofort zu entnehmen, dass die Mischung von 
ICH 286 (Substanz aus Beispiel la) von EP 0'967'086) und Imogolit eine bessere 
Bildhomogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 1 C1 , das alletn ICH 286 enthalt. 
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B ispiel14 

Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von 
Aluminiumoxid C und Imogolit sind in Tabelle 10 zusammengestellt. 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


14 


97.7 % Aluminiumoxid C 
2.3 % Imogolit 


2 


5 


14 C1 


100 % Aluminiumoxid C 


4 


5 



5 

Tabelle 10 



Den Ergebnissen aus Tabelle 10 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von 
Aluminiumoxid C und Imogolit eine bessere Bildhomogenitat zelgt als das Ver- 
10 gleichsbeispiel 14 CI , das allein Aluminiumoxid C enthalt. 

Die Schicht von Beispiel 14 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Ver- 
gleichsbeispiel 14 CI und zeigt eine deutlich geringere Tendenz zur Rissbildung. 

Beispiel 15 

15 Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von 
ICH 277 (Substanz aus Beispiel la) von EP 0'875'394) und Aluminiumoxid C sind 
in Tabelle 1 1 zusammengestellt. 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


15 


20 % Aluminiumoxid C 
80 % ICH 277 


5 


5 


15 C1 


100% ICH 277 


8 


5 



20 Tabelle 1 1 

Den Ergebnissen aus Tabelle 11 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von 
Aluminiumoxid C und ICH 277 eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Ver- 
gleichsbeispiel 15 CI. das allein ICH 277 (Substanz aus Beispiel la) von EP 
25 0'875'394) enthalt. 
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B ispi 116 

Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von 
positiv geladenem Siliziumdioxid Si02 (pos) und Imogolit sind in Tabelle 12 zu- 
sammengestelit. 



5 



Beispiel Nr. 


System 


Bildliomogenitat 


Farbausbluten 


16 


96 % SIO2 (pos) 
4 % Imogolit 


5 


5 


16 CI 


100% SIO2 (pos) 


12 


5 



Tabelle 12 



Den Ergebnissen aus Tabelle 12 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von 
10 positiv geladenem Siliziumdioxid Si02 (pos) und Imogolit eine viel bessere Bild- 
homogenitat zeigt als das Vergleichsbeispiel 15 CI, das allein positiv geladenes 
Siliziumdioxid enthalt. 

Die Schicht von Beispiel 16 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Ver- 
gleichsbeispiel 16 C1 und zeigt eine viel geringere Tendenz zur Rissbildung. 

15 

Beispiel 17 

Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum FailDausbluten der Mischung von 
Aluminiumoxid C und Dispal® 14R25 sind in Tabelle 13 zusammengestellt. 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


17 


20 % Aluminiumoxid C 
80% Dispal® 14R25 


12 


2 


17 C1 


100 % Dispal® 14R25 


35 


1 



20 

Tabelle 13 

Den Ergebnissen aus Tabelle 13 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von 
Aluminiumoxid C und Dispal® 14R25 eine viel bessere Bildhomogenitat und we- 
25 niger Farbausbluten zeigt als das Vergleichsbeispiel 17 C1, das allein Dispal® 
14R25 enthalt. 
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Beispiei 18 

Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von 
positiv geladenem Siliziumdioxid und Dispal® 14R25 sind in Tabelle 14 zusam- 
mengestellt. 



5 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


18 


10%SiO2 (pos) 
90 % DispaS^ 14R25 


10 


4 


18 CI 


100 % Dispal® 14R25 


27 


2 



Tabelle 14 



Den Ergebnissen aus Tabelle 14 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von 
10 Si02 (pos) und Dispal® 14R2 eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Ver- 
gleichsbeispiel 18 CI , das allein Dispal® 14R2 enthalt. 

Die Schicht von Beispiel 18 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Ver- 
gleichsbeispiel 18 CI und zeigt eine viel geringere Tendenz zur Rissbildung. 

15 Beispiel 19 

Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von 
positiv geladenem Siliziumdioxid und Dispal® 14R25 sind in Tabelle 15 zusam- 
mengestellt. 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


19 


90 % Si02 (pos) 
10 % Dispal® 14R25 


9 


5 


19 C1 


100%SiO2 (pos) 


1 


5 



20 

Tabelle 15 

Die Schicht von Beispiel 19 Ist viel transparenter als die Schicht von Verglelchs- 
beispiel 19 CI , die viele Mikrorisse enthalt und deshalb fast undurchsichtig ist. 
25 Den Ergebnissen aus Tabelle 15 ist zu entnehmen, dass die Mischung von Si02 
(pos) und Dispal® 14R25 eine schlechtere Bildhomogenitat zeigt als das Ver- 
gleichsbeispiel 19 CI, das allein Si02 (pos) enthalt. Der Grund dafur sind die vie- 



-33- 



len Mikrorisse, in denen die Tinten gut aufgenommen werden. Ein solches Materi- 
al ist aber als durchsiciitiges Material unbrauchbar. 

Beispiel 20 

Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von 
positiv geladenem Siliziumdioxid und Aluminiumoxid C sind in Tabelle 16 zusam- 
mengestellt. 



Beispiel Nr. 


System 


Bildliomogenitat 


Farbausbluten 


20 


80 % Si02 (pos) 
20 % Aluminiumoxid C 


8 


5 


20 CI 


100%SiO2 (pos) 


13 


3 



Tabelle 16 



Den Ergebnissen aus Tabelle 16 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von 
Si02 (pos) und Aluminiunnoxid C eine bessere Bildhomogenitat und weniger 
Farbausbluten zeigt als das Vergleichsbeispiel 20 CI , das allein Si02 (pos) ent- 
halt. 

Die Schicht von Beispiel 20 ist wesentlich transparenter als die Schicht von Ver- 
gleichsbeispiel 20 CI. 

Beispiel 21 

Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von 
positiv geladenem Siliziumdioxid und Aluminiumoxid C sind in Tabelle 17 zusam- 
mengestellt. 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


21 


20 % Si02 (pos) 
80 % Aluminiumoxid C 


3 


5 


21 CI 


1 00 % Aluminiumoxid C 


5 


5 



Tabelle 17 



-34- 

Den Ergebnissen aus Tabelle 17 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von 
Si02 (pos) und Aluminiumoxid C eine bessere Bildhomogenitat zeigt als das Ver- 
gleichsbeispiel 21 CI , das allein Aluminiumoxid C entlialt. 

5 Beispiel 22 

Die Ergebnisse zur Bildhomogenitat und zum Farbausbluten der Mischung von 
negativ geladenem Siliziumdioxid Snowtex® Up und ICH 286 (Substanz aus Bei- 
spiel 1a) von EP 0'967'086) sind in Tabelle 18 zusammengestellt. 



Beispiel Nr. 


System 


Bildhomogenitat 


Farbausbluten 


22 


5 % Snowtex® Up 
95 % ICH 286 


7 


5 


22 C1 


100% ICH 286 


11 


3 


22 C2 


100% Snowtex® Up 


30 


1 



10 

Tabelle 18 

Den Ergebnissen aus Tabelle 18 ist sofort zu entnehmen, dass die Mischung von 
negativ geladenem Siliziumdioxid Snowtex® Up und ICH 286 (Substanz aus Bei- 
15 spiel la) von EP 0'967'086) eine bessere Bildhomogenitat und wesentlich weniger 
Farbausbluten zeigt als die Vergleichsbeispiele 21 CI und 22 C2, die jeweils nur 
eine der beiden Mischungskomponenten enthalten. 

Beispiel 23 

20 Die Doppelschichten zeigten keine Trubung an der Schichtgrenze, unabhangig 
davon, ob die beiden Giesslosungen einzein nacheinander oder gemeinsam auf 
den Trager aufgebracht wurden. Nach dem Bedrucken war die Bildqualitat gleich 
wie bei einem Vergleichsguss mit doppelt aufgebrachtem Unterguss. Die Doppel- 
schichten waren aber wesentlich transparenter als die doppelt aufgebrachte 

25 Schicht des Untergusses, 



^2 
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ANSPRUCHE 

1. Aufzeichnungsmaterial fur den Tintenstrahldruck, das auf einem Trager min- 
destens eine Tintenaufnahmeschicht bestehend aus einem Oder mehreren 
Bindemittein und einer Mischung verschiedener wasserunloslicher, anorga- 
nischer Oxide der Elemente Aluminium oder Silizium, von Oxid/hydroxiden 
des Elements Aluminium oder von Aluminiumsilikaten aufweist, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass mindestens eines dieser Oxide, Oxid/hydroxide oder Sili- 
kate ein Porenvolumen ^ 40 ml / 100g aufweist und in einer Menge von min- 
destens 8 % bezogen auf die Gesamtmenge der wasserunloslichen, anor- 
ganlschen Oxide, der Oxid/hydroxide oder der Aluminiumsilikate vorhanden 
ist, die Primarteilchen der Komponente mit dem grossten Volumen einen 
aquivalenten Kugeldurchmesser von weniger als 20 nm besitzen und die 
Primarteilchen der Komponente mit dem kleinsten Volumen einen aquivalen- 
ten Kugeldurchmesser haben, der grosser als V20 des aquivalenten Kugel- 
durchmessers der Primarteilchen der Komponente mit dem grossten Volu- 
men ist. 

2. Aufzeichnungsmaterial gemass Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass 
mindestens eines dieser Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate mit einem Po- 
renvolumen ^ 40 ml / lOOg in einer Menge von mindestens 40 % bezogen 
auf die Gesamtmenge der wasserunloslichen, anorganischen Oxide, 
Oxid/hydroxide oder Aluminiumsilikate vorhanden ist. 

3. Aufzeichnungsmaterial gemass einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Primarteilchen der Komponente mit dem grossten 
Volumen einen aquivalenten Kugeldurchmesser von weniger als 15 nm be- 
sitzen und die Primarteilchen der Komponente mit dem kleinsten Volumen 
einen aquivalenten Kugeldurchmesser haben, der grosser als Vio des aqui- 
valenten Kugeldurchmessers der Primarteilchen der Komponente mit dem 
grossten Volumen ist. 

4. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass eine der Komponenten der Mischung kugelformig und eine 
andere plattchenformig ist. 

5. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass eine der Komponenten der Mischung kugelformig und eine 
andere stabchenformig ist. 

92 
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6. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass eine der Komponenten der Mischung kugelfomnig und eine 
andere faserformig ist- 

5 7. Aufzeichnungsmaterial gennass den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass eine der Komponenten der Mischung plattchenformig und ei- 
ne andere faserformig ist. 

8. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekenn- 
10 zeichnet, dass eine der Komponenten der Mischung Aluminiumoxid/hydroxid 

und eine andere y- Oder 5- Aluminiumoxid ist. 

9. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass eine der Komponenten der Mischung Aluminiumoxid/hydroxid 

1 5 und eine andere Siliziumdioxid ist. 

10. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass eine der Komponenten der Mischung y- oder 5- Aluminium- 
oxid und eine andere Siliziumdioxid ist. 

20 

11. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 9 oder 10. dadurch ge- 
kennzeichnet, dass das Siliziumdioxid positiv geladen ist. 

12. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekenn- 
25 zeichnet, dass eine der Komponenten der Mischung y- oder 5- Aluminium- 
oxid und eine andere Imogolit ist. 

13. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass eine der Komponenten der Mischung positiv geladenes Silizi- 

30 umdioxid und eine andere Imogolit ist. 

14. Aufzeichnungsmaterial gemass den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass eine der Komponenten der Mischung Aluminiumoxid/hydroxid 
und eine andere Imogolit ist. 

35 

15. Aufzeichnungsmaterial gemass einem der Anspruche 1 bis 9 oder 13, da- 
durch gekennzeichnet, dass das Aluminiumoxid/hydroxid die Elemente der 
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Ordnungszahl 57 bis 71 in einer IVIenge zwisclien 0.04 und 4.2 Molprozent 
bezogen auf AI2O3 entlialt. 

16. Aufzelclinungsmaterial gemass einem der Anspruclie 1 bis 13, dadurcli ge- 
5 l<ennzeichnet, dass als Bindemittel Gelatine, Polyvinylalkohol, Derivate des 

Polyvinylallcohols, Polyvinylpyrrolldon oder Mischungen dieser Verbindungen 
venwendet werden. 

17. Pignr^enthaltige Beschiclitungsmasse zur Herstellung einer Tintenaufnahme- 
10 schicht fur ein Aufzelchnungsmaterial fur den Tintenstrahldrucl< gemass den 

Anspruchen 1 bis 15. 
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Zusammenfassunq 



Es wird ein Aufzeichnungsmaterial fur den Tintenstrahldruck beschrieben, das auf 
einem Trager mindestens eine Tintenaufnahmeschicht bestehend aus einem oder 
mehreren Bindemittein und einer Mischung verschiedener wasserunloslicher, an- 
organischer Oxide der Elemente Aluminium oder Silizium, von Oxid/hydroxiden 
des Elements Aluminium oder von Aluminiumsilikaten aufweist, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass mindestens eines dieser Oxide, Oxid/hydroxide oder Silikate ein 
Porenvolumen > 40 ml / lOOg aufweist und in einer Menge von mindestens 8 %, 
vorzugsweise aber 40 %, bezogen auf die Gesamtmenge der wasserunloslichen, 
anorganlschen Oxide, der Oxid/hydroxide oder der Aluminiumsllikate vorhanden 
ist, die Primarteilchen der wasserunloslichen, anorganlschen Komponente mit 
dem grossten Volumen einen aquivalenten Kugeldurchmesser von weniger als 20 
nm besitzen und die Primarteilchen der Komponente mit dem kleinsten Volumen 
einen aquivalenten Kugeldurchmesser haben, der grosser als Vao des aquivalen- 
ten Kugeldurchmessers der Primarteilchen der Komponente mit dem grossten 
Volumen ist. 



WS PAGE BLANK (M»"0) 



